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Derivédty kyseliny epoxymetylén-1,4- 0 ©
-butandiovej vieobecného vzorca I, kde ~7TUN I

R predstavuje fenyl,

fenyl mono, di, ale-

bo tri substituovany nezévisle atomom CHy~— ¢/
chloru, bromu, fluoru, skupinou metoxy, 2 N\
nitro, metyl, etyl, karbetoxy 2-propyl, o
alebo ich kombindciu. Pripravujd sa
epoxiddciou imidov v3eobecného vzorca
Il s peroxykyselinami s vyhodou za pri-
tomnosti pufrujidcich &inidigcl. L4tky sa
pouzivaji ako medziprodukty na daldie ) #° .
biologicky G&inné derivaty. C”z":lc - C\N R (ﬂ-)
chh — c\\/
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Vynédlez §a tyka novych derivdtov kyseliny epoxymetylen-1,4-butandiovej (kyseliny
epoxyitakonovej) a sposobu ich pripravy. Kyselina 2-metylenbutandiovd bola popisand na-
pr. Moritsu H., a kol.: Eur. J. Appl. Microbiol. Biotechnol 18, 358 (1980) ako produkt
Aspergilus terreus. Niektoré jej derivéty ako mono- a diestery alebo imidy, popisuje na-
pr. Europsky patentovy spis &. 34556 alebo Belgicky patentovy spis &. 613 136, kde je
pre tieto l4tky deklarovany fungicidny G&inok a stimulédcia rastu rastlin.

Predmetom vyndlezu sd nové derivaty kyseliny epoxymetyl-1,4-butandiovej vieobecné-

ho vzorca I

CHy —— N
// N «R /Ia

kde R, je fenyl, mono di alebo tri, substituovany nezavisle atomom chloru, bromu, fluo-
ru, skupinou metoxy, nitro, metyl, etyl, karboxy 2-propyl alebo ich kombindciou a spo-

sob ich pripravy.

ZlGEeniny vSeobecného vzorca I sa podla vyndlezu pripravuju reakciou imidov kyse-

liny metylenbutandiovej v¥eobecného vzorca II

0
Y

CH2= C—— C~~
//,N -R ) /1T

CH2—‘“ C
. <>0

s epoxidovym €inidlom vybranym zo skupiny peroxy kyselin ako sG kyselina peroxytrifluo-
octovd, kyselina peroxyoctovd, peroxymraviia, metachlorperoxybenzoovd kyselina, peroxy-
ftalovd kyselina, peroxid vodfku, v prostred{ inertného organického rozpistadla ako s
chlorované chlorovodiky predov&etkym dichlormetan, chloroform, dichloroctan, éterické
rozpustadla ako dietyleter, tetrahydrofurdn, acetonitril. V pripade pouZitia peroxidu
vodfka sa pouffvaji s vyhodou rozpGiitadla mieSateilné s vodou ako aceton, etanol, diosan,
acetonitril. Reakcia sa moZe uskutoZnovat za pritomnosti pufrujdcich &inidiel ako sG
napriklad uhliZitan sodny alebo draselny, hydrogen fosfore&nan sodny. Zludeniny v3eobec-
ného vzorca 1 sa pouZivajd ako medziprodukty pre pripravu biolegicky d¥innych 14tok.
Podrobnosti jednotlivych sposobov pripravy sd uvedené v nédsledujacich prikladoch preve-

denia bez toho, e by sa na tdato vyludéne obmedzovali.

Priklad 1 ‘
5-(3-chlorofenyl)~l-oxa-5-azaspiro-(2,4)heptan-4,6-dion

20 ml 30%ného peroxidu vodika sa pretrepe s 40 ml eteru. ftericka vrstva se oddelf
a zahusti sa odparke. K zvy3ku sa prid4d 40 ml dichlormetanu, roztok sa ochladi na 0 a¥

5 °C a nisledne sa ziska 2,8 ml Anhydridu kyseliny trifluoroctovej. Roztok sa mie%a este

4
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1 hodinu. Reak&né zmes sa pridé4 k roztoku 1,6 g (0,0068 mol) 3-chlorfenylimidu kyseliny
itakonovej v 50 ml trichlormetanu. Po 48 hodincvon refluxe sa zahust{ na odparke a k
zvy8ku sa pridé 20 ml etanolu. Vylui&end 14tka sa odfiltruje. Ziska sa 1,6 g 5-(3-chloro-
fenyl)-1-5-azaspiro-(2,4)heptan-4,6-dionu s t.t. 146 a¥ 148 °C.

Pri{iklad 2 -8

Nasledujice derivéty boli pripravené analogicky podla prikladu 1 a s v tabulke 1.

PEAN v
- T_— c\ -R

4
CH,—— CQO
Priklad R t.t./%c/ Ty NMR
ppm
2 3-NO,-Ph 173 a7 176 3.02,3.29,3.20,7,86,8.29
3 3-C1-Ph 146 a% 148 3.06,3.33,3.28,3.36,7.34-7.58
4 4-C1 114 az 116 3.05,3.33,3.27,3.36,7.43,7.58
5 2-C1 114 a% 116 3.13,3.34,3.31,3.39,7.42-7,60
6 3-C1,4-F-Ph 148 a# 150 3.06,3.33,3.29,3.36,7.43-7,65
7 Ph 137 a% 139 3.06,3.31,3.25,3.36,7.25-7.59
8 2,4,6-C1,-Ph 152 a# 155 3.03,3.31,3.24,3.39,7.32-7.51

3

Ph = fenyl

Priklad 9

5-(3-chlorofenyl)-l-oxa-5-azaspire(2,4)heptan-4,6-dion

Zmes 1,6 g (0,0068 mulu)'3-ch10rofenylimiQu.kyseliny itakonovej a 1,2 g 3-chlorope-
roxybenzoovej kyseliny sa refluxuje 48 hodfn v 50 ml dichlor etdnu, spracovanim ako v
priklade 1 sa ziska 1,6 g 5-(3—chlor6fenyl)—l%oxa—S-azaspiio(Z,ﬂ)hepta-4,6-dionu s t.t.
146 a¥ 148 °c.
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PATENTOVE NAROKY

1. Nové derivatv kyseliny epoxymetylén-1,4-butandiovej v8eobecného vzorca I

PN 4°

cH ¢ ——2
2 >N - R /%,
o,

kde R je fenyl, fenyl mono, di aleno trisubstituovany nezdvisle atomom chloru, bro-
mu, fluoru, skudinoq metoxy, nitro, metyl, etyl, karbotoxy-2-propyl alebo ich kombi-
ndciou.

2. Sposob pripravy derivétov podia bodu 1, vyznaBujici sa tym, %e imid kyseliny 2-mety-
lenbutandiovej vzorca II

0
z
CH2 = C C ~
l “m /1,
CHQ_—_— CQb

sa nechéd reagovat s epoxidadnym &inidlom vybranym zo skupiny peroxykyselin ako sd
kyselina peroxytrifluoroctovd, peroxyoctovd, peroxymrav&ia, metachlorperoxybenzoo-

vd kyselina, peroxyftalovs kyselina, alebo peroxid vodika.

3. Sposob podlia bodu 2, vyzna¥ujici sa tym, ¥e epoxidécia sa uskuto&ni v prostredf pu-
frujiceho &inidla.
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